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Herstellung von Suspensionen hydronhober Oxidpartikel 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung einer Suspension von hydrophoben 
Oxidpartikeln mit definierter, einstellbarer Viskositat, sowie eine Suspension von hydrophoben 
5 Oxidpartikeln mit definierter, einstellbarer Viskositat und deren Verwendung zur Herstellung 
von schmutz- und wasserabweisenden Beschichtuhgen auf Gegenstanden. 



Suspensionen von hydrophoben, nanostrukturierten Partikeln werden bei der Herstellung von 
schmutz- und wasserabweisenden Beschichtungen auf Gegenstanden und textilen 

• Flachengebilden verwendet. Bei der Herstellung dieser Beschichtungen werden hydrophobe 
Partikel auf die Oberflache eines Gegenstands aufgebracht und somit eine Oberflachenstruktur 
mit Erhebungen auf der Oberflache des Gegenstands erzeugt, die schmutz- und 
wasserabweisende Eigenschaften aufweist 

15 Das Prinzip von selbstreinigenden Beschichtungen ist allgemein bekannt Zum Erzielen einer 
guten Selbstreinigung einer Oberflache muss die Oberflache neben einer sehr hydrophoben 
Oberflache auch eine gewisse Rauhigkeit aufweisen. Eine geeignete Kombination aus Struktur 
und Hydrophobie macht es moglich, dass bereits geringe Mengen bewegten Wassers auf der 
Oberflache haftende Schmutzpartikel mitnehmen und somit die Oberflache reinigen (WO 

20 96/04123; US 3,354,022). 

Aus EP 0 933 388 ist ein Verfahren zur Herstellung strukturierter Oberflachen mit 
hydrophoben Eigenschaften bekannt, bei dem man zunachst eine Negativform durch 
Fotolithografie herstellt, mit dieser Negativform eine Kunststofffolie pragt und anschlieBend 
25 die Kunststofffolie mit Fluoralkylsilanen hydrophobiert. 

Die EP-A 0 909 747 beschreibt ein Verfahren zur Erzeugung einer Selbstreinigungseigenschaft 
auf Keramikkorpern, wie beispielsweise Dachziegel, bei dem man eine Dispersion von 
Tonpartikeln in einer organischen Silikonharzlosung auf den Keramikkorper aufbringt und 
30 anschlieBend die Beschichtung aushartet. 
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Aus der JP 7328532-A ist ein Beschichtungsverfahren bekannt, bei dem man feinteilige 
Teilchen mit einer hydrophoben Oberflache auf einen feuchten Lack aufbringt und diesen 
aushartet. Hierbei werden wasserabstoBende Oberflachen erhalten. 

5 In DE 100 22 246 Al wird ein Verfahren beschrieben, in dem hydrophobe nanostrukturierte 
Partikel zusammen mit einem Kleber oder einer kleberahnlichen Komponente in Sprayform 
Verwendung finden. Mittels diesem Verfahren werden strukturierte Oberflachen erzeugt, die 
jedoch nicht dauerhaft bestandig sind. 

• Die im Stand der Technik beschriebenen Methoden zur Erzeugung schwer benetzbarer 
Oberflachen sind entweder sehr aufwendig oder fuhren zu nicht zufriedenstellenden 
Ergebnissen. Die Erzeugung einer strukturierten Oberflache durch Prageverfahren ist 
aufwendig und kann nur bei planen Oberflachen wirtschaftlich eingesetzt werden. Oberflachen, 
bei denen eine Strukturierung durch riachtragliches Aufbringen hydrophober Partikel erreicht 
15 wird, lassen sich haufig schlecht reproduzieren oder sie weisen nur eine geringe mechanische 
Belastbarkeit auf. Zudem ist auch dieses Verfahren sehr aufwandig. Des weiteren werden 
haufig fluororganische Verbindungen oder fluorhaltige Polymere benotigt, die nicht nur sehr 
teuer, sondern auch okologisch auBerst bedenklich sind. 

20 In der deutschen Patentanmeldung DE 101 35 157 ist ein Verfahren zum Aufbringen einer 

• selbstreinigenden Beschichtung auf Textilien beschrieben. In diesem Verfahren werden 
hydrophobe nanostrukturierte pyrogene Kieselsauren den chemischen Reinigungsmitteln, wie 
z.B. Perchlorethylen, Tetrachlorethylen oder Schwerbenzin, zugemischt und im Anschluss an 
die chemische Reinigung ein selbstreinigender wasserabweisender Effekt auf den 
25 Kleidungsstiicken generiert. Auch in diesem Verfahren werden okologisch bedenkliche 
halogenhaltige Losemittel eingesetzt. 

Eine Moglichkeit zur Erzeugung selbstreinigender textiler Flachengebilde mit wasserab- 
weisenden Oberflachen beschreibt die deutsche Patentanmeldung DE 101 18 346. Die in dieser 
30 Anmeldung beschriebenen Suspensionen hydrophober strukturierter Partikel weisen den 
Nachteil auf, dass diese Suspensionen nur mittels Tauchverfahren oder Transferverfahren auf 
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die entsprechenden Textilien aufgetragen werden konnen und durch Anlosen der Polymerfaser 
die Partikel fest in der Polyrnerfaseroberflache verankert werden. 

Es war deshalb die Aufgabe der vorliegenden Erfindung, ein Verfahren zur Herstellung einer 
5 Suspension von hydrophoben Oxidpartikeln mit definierter, einstellbarer Viskositat bereitzu- 
stellen, urn so weitere Auftragsverfahren fur Suspensionen von hydrophoben Oxidpartikeln, 
wie beispielsweise dem Rakelprozess, neben den bekannten Verfahren, wie beispielsweise 
Tauchen oder Spriihen, nutzen zu konnen. 

Uberraschenderweise wurde gefunden, dass sich Suspensionen von hydrophoben Oxidpartikeln 
mit definierter, einstellbarer Viskositat herstellen lassen, indem man niedrigstrukturierte 
hydrophobe Oxidpartikel in zumindest einem organischen Suspensionsmittel suspendiert und 
anschlieBend von 0,05 bis 15 Gew.-% bezogen auf das Suspensionsmedium an hoch- 
strukturierten hydrophoben Oxidpartikeln zugibt. GemaB dem erfindungsgemaBen Verfahren 
konnen Suspensionen, die durch ihre einstellbare Viskositat Auftragsverfahren erlauben, die 
eine geringere Investition und eine geringere Umweltbelastung durch verdampfende 
Suspensionsmittel darstellen, hergestellt werden. Ganz besonders vorteilhaft erweist sich der 
Umstand, dass mit dem vorliegenden erfindungsgemaBen Verfahren nun Suspensionen fur 
Rakelprozesse bei Textilien oder fur textile Beschichtungen zur Verfugung stehen. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung einer Suspension von 
hydrophoben Oxidpartikeln mit definierter, einstellbarer Viskositat, wobei niedrigstrukturierte 
hydrophobe Oxidpartikel in zumindest einem organischen Suspensionsmittel suspendiert 
werden und anschlieBend 0,05 bis 15 Gew.-% bezogen auf das Suspensionsmedium an 
hochstrukturierten hydrophoben Oxidpartikel zugegeben werden. 

Ebenfalls sind Gegenstand der vorliegenden Erfindung Suspensionen von hydrophoben 
Oxidpartikeln mit definierter, einstellbarer Viskositat und deren Verwendung fur die 
Herstellung von schmutz- und wasserabweisenden Beschichtungen auf Gegenstanden. 

Durch das erfindungsgemaBe Verfahren sind Suspensionen von hydrophoben Oxidpartikeln 
mit definierter, einstellbarer Viskositat zuganglich. Somit konnen nun Suspensionen von 



O.Z. 6118 




4 



hydrophoben Oxidpartikeln mit hdherer Viskositat als gemaB dem Stand der Technik und auch 
Pasten von hydrophoben Oxidpartikeln hergestellt werden. Die mit Hilfe des erfindungsge- 
maBen Verfahrens hergestellten Suspensionen erlauben es daher, andere Auftragsverfahren, 
wie z.B. den Rakelprozess, zu verwenden. GemaB dem Stand der Technik werden die 
5 Suspensionen von hydrophoben Oxidpartikeln aufgespriiht oder der zu beschichtende 
Gegenstand wird in die Suspension der hydrophoben Oxidpartikel eingetaucht. Dadurch 
bedingt sind fur den Auftrag der hydrophoben Oxidpartikel hohere Investitionskosten und auch 
eine hohere Umweltbelastung durch den hoheren Anteil an organischen Suspensionsmittel. Die 
erfindungsgemaBen Suspensionen eignen sich insbesondere fur die selbstreinigende und 
wasserabweisende Beschichtung von Textilien, da hier bereits fur die Beschichtungen gemaB 
dem Stand der Technik, beispielsweise mit Polyurethanbeschichtungsmassen, ein Rakelprozess 
angewendet wird. 

Das Verfahren zur Herstellung einer Suspension mit definierter, einstellbarer Viskositat von 
hydrophoben Oxidpartikel zeichnet sich dadurch aus, dass niedrigslxukturierte hydrophobe 
Oxidpartikel in zumindest einem organischen Suspensionsmittel suspendiert werden und 
anschlieBend vorzugsweise von 0,05 bis 15 Gew.-%, bevorzugt von 1 bis 12 Gew.-%, 
besonders bevorzugt von 2 bis 10 Gew.-% bezogen auf das Suspensionsmedium an 
hochstrukturierten hydrophoben Oxidpartikeln zugegeben werden. 

In dem erfindungsgemaBen Verfahren werden als hydrophobe Oxidpartikel, sowohl niedrig- 
als auch hochstrukturiert, vorzugsweise hydrophobe pyrogene Oxidpartikel, bestehend aus 
einem Material, ausgewahlt aus Siliziumoxid, Aluminiumoxid, Zirkoniumoxid oder Titanoxid, 
oder hydrophobe gefallte Oxidpartikel, ausgewahlt aus Siliziumoxid, Aluminiumoxid, 
Zirkoniumoxid oder Titanoxid, bevorzugt hydrophobe Fallungskieselsauren, eingesetzt. 
Besonders bevorzugt werden in dem erfindungsgemaBen Verfahren hydrophobe pyrogene 
Kieselsauren eingesetzt. In einer besonderen Ausfiihrungsform des erfindungsgemaBen 
Verfahren wird eine Mischung aus niedrigstrukturierten hydrophoben Oxidpartikel eingesetzt. 
Es kann aber auch eine Mischung aus hochstrukturierten hydrophoben Oxidpartikeln eingesetzt 
werden. 
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Die Hydrophobic der Oxidpartikel kann inharent vorhanden sein oder die Oxidpartikel konnen 
auf eine dem Fachmann bekannte Weise hydrophobiert worden sein (Schriftenreihe Pigmente, 
Nummer 18, der Degussa AG). Dies erfolgt bevorzugt durch eine Behandlung mit zumindest 
einer Verbindung, ausgewahlt aus der Gruppe der Alkylsilane, Alkyldisilazane, beispielsweise 
mit Hexamethyldisilazan, oder Perfluoralkylsilane. 

In einem ersten Verfahrensschritt des erfindungsgemaBen Verfahrens werden vorzugsweise 
von 0,05 bis 2,5 Gew.-%, bevorzugt von 0,1 bis 2,0 Gew.-%, besonders bevorzugt von 0,5 bis 
1,2 Gew.-% bezogen auf das Suspensionsmedium an niedrigstrukturierten hydrophoben 
Oxidpartikeln in zumindest einem organischen Suspensionsmittel suspendiert 

Als Suspensionsmittel konnen in dem erfindungsgemaBen Verfahren Alkohole, Ketone, Ether, 
Ester, aliphatische oder aromatische Kohlenwasserstoffe, Amide oder Sulfoxide eingesetzt 
werden. In einer besonderen Ausfiihrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens konnen 
auch Mischungen der oben genannten Suspensionsmittel eingesetzt werden, bevorzugt wird ein 
Suspensionsmedium eingesetzt, das neben dem organischen Suspensionsmittel oder dem. 
organischen Suspensionsmittelgemisch Wasser enthalt. 

Unter niedrigstrukturierten hydrophoben Oxidpartikeln werden im Sinne dieser Erfindung 
hydrophobe Oxidpartikel verstanden, die gegemiber den entsprechenden hochstrukturierten 
hydrophoben Oxidpartikeln eine urn mindestens 30 % verringerte Dibutylphthalat-Absorption 
(DBP-Absorption) - gemessen gemaB DIN 53 601 - aufweisen. Des weiteren weisen die in 
dem erfindungsgemaBen Verfahren eingesetzten niedrigstrukturierten hydrophoben 
Oxidpartikel ein urn mindestens 50 % erhohte Stampfdichte - gemessen gemaB DIN 53 194 - 
gegeniiber den entsprechend hochstrukturierten hydrophoben Oxidpartikel auf. Beispielsweise 
weist das Aerosil R 812 S als hochstrukturierte hydrophobe pyrogene Kieselsaure eine 
Stampfdichte von 50 g/1 auf, dagegen weist das Aerosil VP LE 8241 als niedrigstrukturierte 
hydrophobe pyrogene Kieselsaure eine Stampfdichte von 140 g/1 auf. 

Die niedrigstrukturierten hydrophoben Oxidpartikel konnen mittels eines Trockenmahlver- 
fahrens gemaB EP 0 637 616 Bl oder US 5,959,005 aus hochstrukturierten hydrophoben 
Oxidpartikel hergestellt werden, hierbei handelt es sich urn ein intensives Mahlverfahren, das 
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xiber die normale Verringerung der TeilchengrdBe hinausgehend eine Destrukturierung der 
Oxidpartikel bedingt. Hierbei handelt es sich um einen irreversiblen Prozess. 

In einer besonderen Ausfuhrungsart des erfindungsgemaBen Verfahrens werden sowohl als 
5 niedrig- als auch als hochstnikturierte hydrophobe pyrogene Oxidpartikel Aerosile® eingesetzt. 
Als niedrigstrakturiertes hydrophobes Aerosil® wird bevorzugt das Aerosil® VP LE 8241 
eingesetzt. Das Aerosil® R 812 S wird in dieser besonderen Ausfuhrungsart des 
erfindungsgemaBen Verfahrens als hochstrukturiertes hydrophobes Aerosil® eingesetzt. 

• Die in dem erfindungsgemaBen Verfahren eingesetzten niedrigstrukturierten hydrophoben 
Oxidpartikel weisen bevorzugt eine Oberflache mit einer unregelmaBigen Feinstruktur im 
Nanometerbereich auf, also im Bereich von 1 nm bis 1000 nm, vorzugsweise von 2 nm bis 750 
nm und ganz besonders bevorzugt von 10 nm bis 100 nm, auf. Unter Feinstruktur werden 
Strukturen verstanden, die Hohen, Zacken, Spalten, Grate, Risse, Hinterschnitte, Kerben 
15 und/oder Locher in den oben genannten Abstanden und Bereichen aufweisen. Die Feinstruktur 
der niedrigstrukturierten hydrophoben Oxidpartikel kann bevorzugt Erhebungen mit einem 
Aspektverhaltnis von groBer 1, besonders bevorzugt groBer , 1,5 aufweisen. Das 
Aspektverhaltnis ist wiederum definiert als Quotient aus maximaler Hohe zu maximaler Breite 
der Erhebung, bei Graten oder anderen langsgeformten Erhebungen wird die Breite quer zur 
20 Langsrichtung herangezogen. 

mW Vorzugsweise werden niedrigstrukturierte hydrophobe Oxidpartikel in dem erfindungsge- 
maBen Verfahren eingesetzt, die einen mittleren Partikeldurchmesser von 0,005 \im bis 100 
|im, bevorzugt von 0,01 |im bis 50 |am und besonders bevorzugt von 0,01 fim bis 30 fim 
25 aufweisen, eingesetzt. So konnen auch niedrigstrukturierte hydrophobe Oxidpartikel, die sich 
in dem Suspensionsmedium aus Primarteilchen zu Agglomeraten oder Aggregaten mit einer 
GroBe von 0,02 jam bis 100 \im zusammenlagern, eingesetzt werden. 

Zur Zerstorung evtl. vorhandener Agglomerate ist es vorteilhaft das Suspendieren der 
30 hydrophoben Oxidpartikel mit hohen Scherenergieeintragen, beispielsweise mittels 
Dissolverscheibe, durchzufuhren. Der Einsatz von Turbolenz erhohenden Einbauten, wie 
Stromungsbrecher oder andere Hindernisse, die zur Vermeidxing der Ausbildung von 
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Wasserwalzen dienen, kann ebenso vorteilhaft sein. Die Reynoldszahl liegt bevorzugt oberhalb 
von 2320. Die Richardsonzahl setzt die Starke der theraiischen Schichtung in ein Verhaltnis 
zur Starke der Scherung einer Stromung. Sie ist somit eine MaGzahl fur das Verhaltnis der 
GroBen, die fur die Ausbreitung oder das Abklingen der Turbulenz verantwortlich sind. Die 
5 Richardsonzahl bezieht sich auf einen lokalen Gradienten an einem Punkt der Stromung, fur 
das erfindungsgemaBe Verfahren liegt die Richardsonzahl bei maximal 0,25. Eine Definition 
der Richardsonzahl findet man u.a. bei H. Kobus (Vorlesungsskript „Gewasserhydraulik" 
Lehrstuhl fur Hydraulik und Grundwasser, Institut fiir Wasserbau, Universitat Stuttgart). 



• Abhangig von der beigefugten Menge an hochstrukturierten hydrophoben Oxidpartikel konnen 
Suspensionen mit dynamischen Viskositaten bei einer Scherrate von > 20 s" 1 vorzugsweise von 
1,0 bis 1000 mPa s, bevorzugt von 1 bis 500 mPa s, besonders bevorzugt von 1 bis 400 mPa s 
hergestellt werden. Bei einer Menge an hochstrukturierten hydrophoben Oxidpartikel, wie 
beispielsweise dem Aerosil® R 812 S, von > 5 Gew.-% bezogen auf das Suspensionsmedium 
15 konnen sogar Suspension mit einem stnikturviskosem FlieBverhalten mittels dem 
erfindungsgemafien Verfahren hergestellt werden. 

Die erfindungsgemaBe Suspension von hydrophoben Oxidpartikel mit definierter, einstellbarer 
Viskositat, zeichnet sich dadurch aus, dass niedrigstrukturierte hydrophobe Oxidpartikel und 
20 vorzugsweise von 0,05 bis 15 Gew.-%, bevorzugt von 1 bis 12 Gew.-% und besonders 

• bevorzugt von 2 bis 10 Gew.-% bezogen auf das Suspensionsmedium an hochstrukturierten 
hydrophoben Oxidpartikeln in zumindest einem organischen Suspensionsmittel suspendiert 
vorliegen. 

25 Die erfindungsgemaBe Suspension weist vorzugsweise von 0,05 bis 2,5 Gew.-%, bevorzugt 
von 0,1 bis 2,0 Gew.-%, besonders bevorzugt von 0,5 bis 1,2 Gew.-% bezogen auf das 
Suspensionsmedium an niedrigstrukturierten hydrophoben Oxidpartikeln auf. 



Bevorzugt wird die erfindungsgemaBe Suspension nach dem zuvor beschriebenen erfindungs- 
3 0 gemaBen Verfahren hergestellt. 
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Die erfindungsgemafle Suspension weist als hydrophobe Oxidpartikel, sowohl niedrig- als auch 
hochstrukturiert, vorzugsweise hydrophobe pyrogene Oxidpartikel, bestehend aus einem 
Material, ausgewahlt aus Siliziumoxid, Aluminiumoxid, Zirkoniumoxid oder Titanoxid, oder 
hydrophobe gefallte Oxidpartikel, ausgewahlt aus Siliziumoxid, Aluminiumoxid, 
Zirkoniumoxid oder Titanoxid, bevorzugt hydrophobe Fallungskieselsauren, auf Besonders 
bevorzugt weist die erfindungsgemafle Suspension hydrophobe pyrogene Kieselsauren auf. In 
einer besonderen Ausfuhrungsform der erfindungsgemaflen Suspension weist diese eine 
Mischung aus niedrigstrukturierten hydrophoben Oxidpartikel auf. Die erfindungsgemafle 
Suspension kann aber auch eine Mischung aus hochstrukturierten hydrophoben Oxidpartikeln 
aufweisen. 

Die Hydrophobic der Oxidpartikel kann inharent vorhanden sein oder die Oxidpartikel konnen 
auf eine dem Fachmann bekannte Weise hydrophobiert worden sein (Schriftenreihe Pigmente, 
Nummer 18, der Degussa AG). Dies erfolgt bevorzugt durch eine Behandlung mit zumindest 
einer Verbindung, ausgewahlt aus der Gruppe der Alkylsilane, Alkyldisilazane, beispielsweise 
mit Hexamethyldisilazan, oder Perfluoralkylsilane. 

Als Suspensionsmittel kann die erfindungsgemafle Suspension Alkohole, Ketone, Ether, Ester, 
aliphatische oder aromatische Kohlenwasserstoffe, Amide oder Sulfoxide aufweisen. 
Vorzugsweise enthalt die erfindungsgemafle Suspension eine Mischung der oben genannten 
Suspensionsmittel, bevorzugt jedoch ein Suspensionsmedium, das neben dem organischen 
Suspensionsmittel oder dem organischen Suspensionsmittelgemisches Wasser aufweist 

Unter niedrigstrukturierten hydrophoben Oxidpartikeln werden im Sinne dieser Erfindung 
hydrophobe Oxidpartikel verstanden, die gegeniiber den entsprechenden hochstrukturierten 
hydrophoben Oxidpartikeln eine urn mindestens 30 % verringerte Dibutylphthalat-Absorption 
(DBP-Absorption) - gemessen gemafl DIN 53 601 - aufweisen. Des weiteren weisen die in der 
erfindungsgemaflen Suspension enthaltenen niedrigstrukturierten hydrophoben Oxidpartikel 
ein um mindestens 50 % erhdhte Stampfdichte - gemessen gemafl DIN 53 194 - gegeniiber 
den entsprechend hochstrukturierten hydrophoben Oxidpartikel auf. Beispielsweise weist das 
Aerosil R 812 S als hochstrukturierte hydrophobe pyrogene Kieselsaure eine Stampfdichte von 



O.Z.6118 

9 



50 g/1 auf, dagegen weist das Aerosil VP LE 8241 als niedrigstrukturierte hydrophobe 
pyrogene Kieselsaure eine Stampfdichte von 140 g/1 auf. 

Die niedrigstrukturierten hydrophoben Oxidpartikel kdnnen mittels eines Trockenmahlver- 
fahrens gemaB EP 0 637 616 Bl oder US 5,959,005 aus hochstrukturierten hydrophoben 
Oxidpartikel hergestellt werden, hierbei handelt es sich urn ein intensives Mahlverfahren, das 
iiber die normale Verringerung der Teilchengrofie hinausgehend eine Destrukturierung 
Metalloxide bedingt. Hierbei handelt es sich urn einen irreversiblen Prozess. 

Die erfindungsgemaBe Suspension weist sowohl als niedrig- als auch als hochstnakturierte 
hydrophobe Oxidpartikel vorzugsweise Aerosile® auf. Diese Suspension weist als 
niedrigstrukturiertes hydrophobes Aerosil® bevorzugt das Aerosil® VP LE 8241 auf. In dieser 
besonderen Ausfiihrungsart der erfindungsgemaBen Suspension weist diese als hoch- 
strukturiertes hydrophobes Aerosil® das Aerosil® R 812 S auf. 

Die in der erfindungsgemaBen Suspension enthaltenen niedrigstrukturierten hydrophoben 
Oxidpartikel weisen bevorzugt eine Oberflache mit einer unregelmaBigen Feinstruktur im 
Nanometerbereich auf, also im Bereich von 1 nm bis 1000 nm, vorzugsweise von 2 nm bis 750 
nm und ganz besonders bevorzugt von 10 nm bis 100 nm, auf. Unter Feinstruktur werden 
Strukturen verstanden, die Hohen, Zacken, Spalten, Grate, Risse, Hinterschnitte, Kerben 
und/oder Locher in den oben genannten Abstanden und Bereichen aufweisen. Die Feinstruktur 
der medrigstrukturierten hydrophoben Oxidpartikel kann bevorzugt Erhebungen mit einem 
Aspektverhaltnis von groBer 1, besonders bevorzugt grofier 1,5 aufweisen. Das 
Aspektverhaltnis ist wiederum definiert als Quotient aus maximaler Hohe zu maximaler Breite 
der Erhebung, bei Graten oder anderen langsgeformten Erhebungen wird die Breite quer zur 
Langsrichtung herangezogen. 

Vorzugsweise weist die erfindungsgemaBe Suspension niedrigstrukturierte hydrophobe 
Oxidpartikel auf, die einen mittleren Partikeldurchmesser von 0,005 |im bis 100 jim, bevorzugt 
von 0,01 jim bis 50 jxm und besonders bevorzugt von 0,01 \xm bis 30 jim aufweisen. So 
konnen auch niedrigstrukturierte hydrophobe Oxidpartikel, die sich in dem Suspensions- 
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medium aus Primarteilchen zu Agglomeraten oder Aggregaten mit einer GroBe von 0,02 |um 
bis 100 |nm zusammenlagern, in der erfindungsgemaBen Suspension enthalten sein. 

Abhangig von der enthaltenen Menge an hochstrukturierten hydrophoben Oxidpartikel kann 
5 die erfindungsgemaBe Suspension eine dynamische Viskositat bei Scherraten > 20 s" 1 
vorzugsweise von 1,0 bis 1000 mPa s, bevorzugt von 1 bis 500 mPa s, besonders bevorzugt 
von 1 bis 400 mPa s aufweisen. Bei einer Menge an hochstrukturierten hydrophoben 
Oxidpartikel, wie beispielsweise dem Aerosil® R 812 S, von > 5 Gew.-% bezogen auf das 
Suspensionsmedium kann die erfindungsgemaBe Suspension ein strukturviskoses Flieflver- 
^^^^ halten aufweisen. 

Die erfindungsgemaBen Suspensionen und die mittels dem erfindungsgemaBen Verfahren 
hergestellten Suspensionen konnen zur Herstellung von schmutz- und wasserabweisenden 
Beschichtungen auf Gegenstanden verwendet werden, wobei bei der Beschichtung hydrophobe 

15 Partikel auf die Oberflache der Gegenstande aufgebracht werden und so eine Oberflachen- 
struktur mit Erhebungen auf der Oberflache der Gegenstande erzeugt wird, die schmutz- und 
wasserabweisende Eigenschaften aufweist. Die Beschichtung der Gegenstande ist dadurch 
gekennzeichnet, dass eine erfindungsgemaBe Suspension oder eine mittels dem erfindungs- 
gemaBen Verfahren hergestellte Suspension auf zumindest eine Oberflache eines Gegenstandes 

20 aufgebracht und das Suspensionsmedium anschliefiend entfernt wird. 

^ In einer besonderen Ausfuhrungsform der Verwendung der erfindungsgemaBen Suspension 

oder einer mittels dem erfindungsgemaBen Verfahren hergestellten Suspension zur Herstellung 
von schmutz- und wasserabweisenden Beschichtung wird die erfindungsgemaBe Suspension 

25 oder eine mittels dem erfindungsgemaBen Verfahren hergestellte Suspension mittels eines 
Rakels auf die zu beschichtende Oberflache, vorzugsweise von Textilien, aufgetragen. Die 
erfindungsgemaBe Suspension oder eine mittels dem erfindungsgemaBen Verfahren 
hergestellte Suspension eignet sich bevorzugt zur Herstellung von beschichteten textilen 
Flachengebilden, die wasser- und schmutzabweisende Eigenschaften aufweisen, bzw. zur 

30 Herstellung von schmutz- und wasserabweisenden Beschichtungen auf Textilien. 

Die erfindungsgemaBen Suspensionen oder die mittels dem erfindungsgemaBen Verfahren 
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hergestellten Suspensionen konnen fur die Herstellung von Bekleidung, insbesondere fur die 
Herstelhing von Schutzbekleidung, Regenbekleidung und Sicherheitsbekleidung mit 
Signalwirkung, technische Textilien, insbesondere fur die Herstellung von Abdeckplanen, 
Zeltplanen, Schutzabdeckungen LKW-Planen, und Geweben des textilen Bauens, insbesondere 
5 fur die Herstellung von Sonnenschutzdacher, wie beispielsweise Markisen, Sonnensegel, 
Sonnenschirme, verwendet werden. 

Die nachfolgenden Beispiele sollen das erfindungsgemalJe Verfahren sowie die erfindungs- 
gemafien Suspensionen naher erlautern, ohne dass die Erfindung auf diese Ausfuhrungsform 
beschrankt sein soli. 

Beispiel 1: 

In einem Ultraturax wurden 1 Gewichtsteil Aerosil® VP LE 8241 (Degussa AG) in 100 
Gewichtsteilen vergalltem absoluten Ethanol suspendiert. Zu dieser Suspension von Aerosil® 
VP LE 8241 in Ethanol wurde unter Verwendung eines Ultraturax 5 Gewichtsteile Aerosil® R 
812 S (Degussa AG) zugegeben und heftig durchmischt 

Beispiel 2: 

Es wurde die in Beispiel 1 hergestellte Suspension von Aerosil® VP LE 8241 in vergalltem 
20 Ethanol mittels eines Rakels mit einer Schichtdicke von 50 |im auf ein Kraft-Kaschierpapier 

• der Fa. SCA Flex Pack Papers GmbH aufgetragen. Nach dem Verdampfen des 
Suspensionsmittels bei Raumtemperatur wurde eine Polyurethandispersion der Firma Novotex 
Italien gemaB der Tabelle 1 mittels eines Filmziehrakels mit einer Schichtdicke von 50 |im auf 
das vorbehandelte Kaschierpapier aufgetragen. In die noch feuchte Oberflache der 
25 Polyurethanbeschichtung wurde ein Trikotgewebe aus einem Polyamidgewebe (DECOTEX 
der Firma IBENA Textilwerke Beckmann GmbH) einkaschiert. Die Polyurethanbeschichtung 
wurde bei einer Temperatur von 150 °C 2 Minuten lang thermisch gehartet xind anschlieiSend 
das Kaschierpapier entfemt. 

30 



O.Z. 6118 




Tabelle 1: Versuchsparameter zu Beispiel 2 



Versuch 


Polyurethandispersion 


Bezeichnung 


Typ 


Charakterisierung 
des Lotus-Effekts 


2.1 


Larithane w AL227 


aliphatisch 


+++ 


2.2 


Laripur^SH1020 
in Methylethylketon / Dimethylformamid 




++ 


2.3 


Impranir ENB-03 


aromatisch 


+4- 


2.4 


Larithane^ MA 80 


aromatisch 


++ 



Die Charakterisierung der beschichteten textilen Flachengebilde erfolgte anfanglich visuell. 
+++ bedeutet, Wassertropfen bilden sich nahezu vollstandig aus. Der Abrollwinkel liegt 
unterhalb von 10°. ++ bedeutet, die Ausformung der Wassertropfen ist nicht ideal, der 
Abrollwinkel liegt unterhalb von 20°. 

Beispiel 3: 

In einem Ultraturax wurden 1 Gewichtsteil Aerosil® VP LE 8241 in 100 Gewichtsteilen eines 
organischen Suspensionsmittels suspendiert. Zu dieser Suspension von Aerosil® VP LE 8241 
wurde unter Verwendung eines Ultraturax Aerosil® R 812 S zugegeben und heftig 
durchmischt. AnschlieBend wurde die erhaltene Suspension auf ein Polyestermischgewebe 
(DECOTEX der Firma IBENA Textilwerke Beckmann GmbH) mittels eines Rakels mit einer 
Schichtdicke von 50 \xm aufgetragen AnschlieBend wurde. das Suspensionsmedium bei 
Raumtemperatur bzw. in einem Trockenschrank verdampft. 
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Tabelle 2: Versuchsparameter zu Beispiel 3 



organisches 
Suspensionsmittel 


AerosiT R 812 S 

in Gewichtsteilen 


Charakterisierung 
des Lotus-Effekts 


Isopropanol 


3 


++ 


Dimethylsulfoxid 


3 


++ 


5 


+++ 


Toluol 


3 


4-H- 


5 


-H-+ 


Tetrahydrofuran 


1 


4-4- 


3 


-H-+ 


Cyclohexanon 


1 


4-4- 


3 


++ 



Die Charakterisierung der beschichteten textilen Flachengebilde erfolgte anfanglich visuell. 
4-4-4- bedeutet, Wassertropfen bilden sich nahezu vollstandig aus. Der Abrollwinkel liegt 
unterhalb von 10°. 4-4- bedeutet, die Ausformung der Wassertropfen ist nicht ideal, der 
Abrollwinkel liegt unterhalb von 20°. 

Beispiel 4: 

a. ) In einem Ultraturax wurden 5 Gewichtsteil Aerosil® R 812 S in 100 Gewichtsteilen in 
Toluol suspendiert und heftig durchmischt Anschliefiend wurde die erhaltene Suspension auf 
ein Polyestermischgewebe (DECOTEX der Firma IBENA Textilwerke Beckmann GmbH) 
mittels eines Rakels mit einer Schichtdicke von 50 |nm aufgetragen Anschliefiend wurde das 
Suspensionsmedium bei Raumtemperatur bzw. in einem Trockenschrank verdampft. Nach dem 
Trocknen des beschichteten Gewebes waren Fehlstellen gegeben. Der Lotus-Effekt konnte 
aufgrund mangelhafter Anhaftung der Oxidpartikel auf dem Gewebe nicht bestimmt werden. 

b. ) In einem Ultraturax wurden 1 Gewichtsteil Aerosil® VP LE 8241 in 100 Gewichtsteilen in 
Toluol suspendiert. Zu dieser Suspension von Aerosil® VP LE 8241 wurde unter Verwendung 
eines Ultraturax Aerosil® R 812 S zugegeben und heftig durchmischt. Anschliefiend wurde die 
erhaltene Suspension auf ein Polyestermischgewebe (DECOTEX der Firma IBENA 
Textilwerke Beckmann GmbH) mittels eines Rakels mit einer Schichtdicke von 50 \xm 
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aufgetragen Anschlieflend wurde das Suspensionsmedium bei Raumtemperatur bzw. in einem 
Trockenschrank verdampft. Die Charakterisienmg der auf diese Weise beschichteten textilen 
Flachengebilde erfolgte anfanglich visuell und ergab eine Beurteilung des Lotus-Effektes von 
+++. Dies bedeutet, dass sich Wassertropfen sich nahezu vollstandig ausbilden und der 
5 Abrollwinkel unterhalb von 10° liegt 

Beispiel 5: 

Analog zu Beispiel 1 wurden Suspensionen von Aerosil® VP LE 8241 und Aerosil® R 812 S 
mit verschiedenen Losemitteln hergestellt und anschlieflend die dynamische Viskositat bei 

• einer Temperatur von 23 °C und einer Scherrampe von y = 0,3 - 50 s" } mittels eines 
Rheometers der Firma Haake Typ RS75 mittels des Platte-Kegel-MeBsystems HC 60 / 2° 
gemessen. Eine Zusammenstellung der Ergebnisse und der jeweiligen Zusammensetzung der 
Suspension zeigt die Tabelle 3. 

15 Tabelle 3: 



Nr. 


Aerosil 
VPLE 8241 
[in %] 


Aerosil 
R812S 
[in %J 


Losemittel 


Dynamische 
Viskositat 
in T| mPa s 


Bemerkung 


5.1 


1,0 


1,0 


Ethanol 


1,6 


Fast newtonsches Flieflverhalten 


5.2 


1,0 


3,0 


Ethanol 


4,3 


Fast newtonsches Flieflverhalten \ 


5.3 


1,0 


5,0 


Ethanol 


17 


Strukturviskoses Flieflverhalten 


5.4 


1,25 


7,5 


Ethanol 


370 


Strukturviskoses Flieflverhalten, 
mit Fliefigrenze 


5.5 


1,0 


1,0 


DMF 


1,6 


Fast newtonsches FlieBverhalten 


5.6 


1,0 


3,0 


DMF 


5,0 


Fast newtonsches Flieflverhalten 


5.7 


1,0 


5,0 


DMF 


52 


Strukturviskoses Flieflverhalten 


5.8 


1,25 


11,25 


DMF 


340 


Strukturviskoses Flieflverhalten, 
mit Fliefigrenze 


5.9 


1,0 


1,0 


Toluol 


1,2 


Fast newtonsches Flieflverhalten 


5.10 


1,0 


3,0 


Toluol 


3,5 


Fast newtonsches Flieflverhalten 


5.11 


1,0 


5,0 


Toluol 


9,5 


Strukturviskoses Flieflverhalten 
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Nr. 


Aerosil 
VPLE 8241 
[in %] 


Aerosil 
R812S 
[in %] 


Losemittel 


Dynamische 
Viskositat 
in T| mPa s 


Bemerkung 


5.12 


1,25 


8,75 


Toluol 


180 


Strukturviskoses FlieBverhalten, 
mit FlieBgrenze 



4U 
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Patentansp riiehp! 

1. Verfahren zur Herstellung einer Suspension von hydrophoben Oxidpartikeln mit 
definierter, einstellbarer Viskositat, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass niedrigstrukturierte hydrophobe Oxidpartikel in zumindest einem organischen 
Suspensionsmittel suspendiert werden und anschlieBend von 0,05 bis 15 Gew.-% bezogen 
auf das Suspensionsmedium an hochstrukturierten hydrophoben Oxidpartikeln zugegeben 
werden. 

2. Verfahren gemaB Anspruch 1 , 
dadurch gekennzeichnet, 

dass als hydrophobe Oxidpartikel hydrophobe pyrogene Oxidpartikel oder hydrophobe 
gefallte Oxidpartikel eingesetzt werden. 

3. Verfahren gemaB Anspruch 1 oder 2, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass hydrophobe pyrogene Oxidpartikel bestehend aus einem Material, ausgewahlt aus 
Siliziumoxid, Aluminiumoxid, Zirkoniumoxid, Titanoxid oder eine Mischung dieser 
Materialien, eingesetzt werden. 

4. Verfahren gemaB zumindest einem der Anspriiche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass als hydrophobe pyrogene Oxidpartikel hydrophobe pyrogene Kieselsauren eingesetzt 
werden. 

5. Verfahren gemaB zumindest einem der Anspriiche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass 0,05 bis 2,5 Gew.-% an niedrigstrukturierten hydrophoben Oxidpartikeln bezogen auf 
das Suspensionsmedium eingesetzt werden. 

6. Verfahren gemaB zumindest einem der Anspriiche 1 bis 5, 
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dadurch gekennzeichnet, 

dass ein organisches Suspensionsmittel, ausgewahlt aus Alkoholen, Ketonen, Ether, Ester, 
aliphatischen oder aromatischen KohlenwasserstofFen, Amide oder Sulfoxide, eingesetzt 
wird. 

7. Verfahren gemaB zumindest einem der Anspruche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass als Suspensionsmedium ein Suspensionsmedium eingesetzt wird, das neben dem 
organischen Suspensionsmittel Wasser enthalt. 

8. Suspension von hydrophoben Oxidpartikeln mit definierter, einstellbarer Viskositat, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass niedrigstrukturierte hydrophobe Oxidpartikel und 0,05 bis 15 Gew.-% bezogen auf 
das Suspensionsmedium an hochstrukturierten hydrophoben Oxidpartikel in zumindest 
einem organischen Suspensionsmittel suspendiert vorliegen. 

9. Suspension gemaB Anspruch 8 hergestellt nach einem Verfahren gemaB zumindest einem 
der Anspruche 1 bis 7. 

10. Suspension gemaB Anspruch 8 oder 9, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass die Suspension 0,05 bis 2,5 Gew.-% an hydrophoben niedrigstrukturierten 
Oxidpartikel bezogen auf das Suspensionsmedium aufweist 

11. Suspension gemaB zumindest einem der Anspruche 9 bis 10, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass die Suspension eine dynamische Viskositat von 1,0 bis 1000 mPa s bei einer 
Scherrate von groBer 20 s" 1 aufweist. 



12. Suspension gemaB zumindest einem der Anspruche 8 bis 1 1, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass das Suspensionsmedium neben dem organischen Suspensionsmittel Wasser aufweist. 
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13. Verwendung der Suspension gemaB zumindest einem der Anspruche 8 bis 12 zur 
Herstellung von schmutz- und wasserabweisenden Beschichtungen auf Gegenstanden. 

14. Verwendung gemafi Anspruch 13, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass die Suspension auf zumindest einer Oberflache eines Gegenstandes aufgebracht und 
das Suspensionsmedium anschlieBend entfernt wird. 

15. Verwendung gemaB Anspruch 13 oder 14, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass die Suspension mittels eines Rakels aufgetragen wird. 

16. Verwendung gemaB zumindest einem der Anspruche 13 bis 15 zur Herstellung von 
schmutz- und wasserabweisenden Beschichtungen auf Textilien. 

17. Verwendung gemaB Anspruch 16 zur Herstellung von Bekleidung, technischen Textilien 
und Geweben des textilen Bauens. 
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Zusammenfassung: 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung einer Suspension von hydrophoben 
Oxidpartikeln mit definierter, einstellbarer Viskositat, wobei niedrigstrakturierte hydrophobe 
Oxidpartikel in zumindest einem organischen Suspensionsmittel suspendiert werden und 
anschlieBend von 0,05 bis 15 Gew.-% bezogen auf das Suspensionsmedium an hoch- 
strukturierten hydrophoben Oxidpartikeln zugegeben werden, sowie eine Suspension von 
hydrophoben Oxidpartikeln mit definierter, einstellbarer Viskositat und deren Verwendung zur 
Herstellung von schmutz- und wasserabweisenden Beschichtungen auf Gegenstanden. 



